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摘要

本应⽤简报介绍了⼀种采⽤QuEChERS提取结合⼤⽓压⽓相⾊谱(APGC)和Xevo G2-XS QTof⾼分辨率质谱(HRMS)

的⽅法。

优势

QuEChERS提取与APGC和QTof相结合，使⼆恶英的分析⽆需专业操作⼈员即可完成，⽐传统的⼆恶英样品前处

理和分析⽅法更加快速且更为经济。

⾼于EPA⽅法1613规定的最低性能限值■

样品通量是传统技术的15倍以上■

使⽤QuEChERS样品前处理成本更低■

简介

本研究的⽬的是开发⼀种相⽐传统的扇形磁场技术更快且更经济有效的⼆恶英分析⽅法，该⽅法利⽤APGC在

Waters Xevo G2-XS QTof上进⾏⾼分辨率质谱分析，⽅法性能⾼于EPA⽅法1613规定的最低性能限值。

⼆恶英及其类似物是环境中普遍存在的持久性有机污染物(POP)，会导致包括癌症在内的多种疾病1。 这类物质按

《斯德哥尔摩公约》2严格管制，并且由于其存在的毒性受到世界各地监管机构的监控。 

使⽤扇形磁场仪器检测沉积物中⼆恶英的经典分析⽅法被视作“⻩⾦”参考标准，但这种⽅法需要专业操作⼈员

和专⽤仪器才能完成3。 此外，传统的样品前处理时间可能⻓达数天，还需要使⽤⼤量昂贵⼜危险的溶剂。 

由于沉积物的化学性质可能随时间和空间变化，因此需要分析⼤量样品才能正确表征所评估地点存在的⼆恶英污

染4。 这意味着需要耗费⼤量时间来制备样品，并且需要使⽤⼤量溶剂。过去⼗年来，业界在⻝品的农药分析中采

⽤了⼀种称为“QuEChERS”（Quick（快速）、Easy（简便）、Cheap（经济）、Effective（有效）、

Rugged（稳定）和Safe（安全））的单相⼄腈萃取法来制备样品，该⽅法耗时仅30分钟5。 在本研究中，我们对

该⽅法进⾏了改进，将其作为⼀种快速萃取和净化⽅法运⽤于样品前处理步骤，来分析沉积物样品中的⼆恶英和

呋喃。在这种新⽅法中，我们使⽤配备⼤⽓压⽓相⾊谱(APGC)的Xevo G2-XS QTof系统来研究样品。
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样品经过QuEChERS提取后进⾏APGC-QTof MS分析，得到的⼆恶英分析结果与NIST 

1944标准参考物质的结果具有良好的⼀致性。

结果与讨论

我们针对沉积物中的⼆恶英和呋喃筛查开发出⼀种经过改良的QuEChERS样品前处理⽅法，从原来的4~5天制备

10个样品提速⾄1天内制备30个样品，样品前处理时间⼤幅缩短6。 本研究还将APGC离⼦源（图1a）与Xevo G2-

XS QTof（图1b）联⽤，来代替传统的扇形磁场仪器。  

我们向湿沉积物样品中添加了13C标记的标准品，并⽤经过改良的QuEChERS⽅法进⾏萃取。通过液液萃取法将分

离出的有机层溶剂置换为⼰烷。⽤碳柱净化提取物，然后浓缩，以便使⽤扇形磁场GC HRMS系统和配备APGC离

⼦源的Xevo G2-XS QTof进⾏仪器分析。本次分析使⽤的⾊谱柱为Restek Rtx-Dioxin2，柱⻓为20 m、30 m和40 

m。

分析结果证明，APGC-Xevo G2-XS QTof在⼆恶英分析⽅⾯的功能和性能与扇形磁场质谱仪相似，甚⾄更好。与传
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统的EI（电⼦轰击）系统不同，APGC离⼦源允许使⽤更⾼的流速，从⽽缩短分析时间。图3显⽰了增加流速对四

种不同同系物⾊谱分离度的影响。尽管⾊谱分离度随⾊谱柱流速增加⽽降低，但各分析物在定量分析中仍然可以

实现充分分离，这在很⼤程度上要归功于固定相(Rtx-Dioxin2)的选择性。只有HxCDD同系物对似乎发⽣共流出

，但鉴于它们的TEF（毒性当量因⼦）相同，预计⾊谱分离度降低对TEQ（毒性当量）的影响可以忽略不计。 

图3.使⽤中等浓度校正标准品CS3WT考察流速对⾊谱分离度的影响。利⽤APGC-QTof和Rtx-Dioxin2⾊谱柱分析邻

近洗脱的同系物。APGC可以使⽤更⾼的流速，这将减少运⾏时间，同时在定量分析中仍然保持⾜够的分离度。

我们还评估了柱⻓的影响，结果汇总于图4中。缩短柱⻓可降低柱压，从⽽提⾼流速，并进⼀步减少运⾏时间（每

个样品不到15分钟），且分离损失极⼩。APGC具有⾜够的通⽤性，表现出优异的⾊谱性能（在理想流速下使⽤40 
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m Rtx-Dioxin2⾊谱柱），并且满⾜法规对EI电离和扇形磁场质谱仪规定的⽅法要求。必要时，我们还可以进⼀步

提⾼通量和容量（使⽤20 m Rtx-Dioxin2⾊谱柱，流速> 3 mL/min），⽽关键异构体的分离不受影响。 

图4.在APGC-QTof系统中使⽤中等浓度校正标准品CS3WT和Rtx-Dioxin2⾊谱柱（流速2 mL/min）考察柱⻓对⾊谱

分离度的影响。缩短柱⻓可以减少运⾏时间，并减少对更⾼流速的抵抗，同时保持分离性能。

图5a显⽰了使⽤APGC-Xevo G2-XS QTof分析浓度为0.5~200 pg的2,3,7,8-TCDD获得的校正曲线，结果具有良好

的线性，R2为0.9993。 

图5b显⽰了有证标准物质与APGC-Xevo G2-XS和扇形磁场质谱仪的结果对⽐。APGC-Xevo G2-XS的结果优于参考

物质和扇形磁场质谱仪的结果。但值得注意的是，2,3,7,8-TCDD和1,2,3,7,8,9-HxCDF在扇形磁场质谱仪中的分析

结果与参考物质不同，⽽这些同系物在APGC中的分析结果优于参考物质（图5b）。 
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图5a.在APGC-QTof上分析浓度为0.5 pg~200 pg的2,3,7,8-TCDD获得的五点校正曲线的残差图和线性回归。5b.利

⽤经过改良的QuEChERS⽅法提取标准参考沉积物NIST1944（ng/kg⼲质量），并使⽤GC-HRMS和APGC-QTof进

⾏分析。在40 m Rtx-Dioxin2⾊谱柱上以1 mL/min的流速得到的⽐较结果。
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结论

QuEChERS已被证明是⼀种有效的样品萃取/净化⽅法，适⽤于分析场地修复活动中产⽣的⼤量沉积物样品7，与

传统制备⽅法相⽐，所消耗的时间和溶剂⽤量更少。APGC结合Xevo G2-XS QTof，与GC-HRMS系统相⽐，能够

适应更⾼的流速，因此缩短了仪器运⾏时间。QuEChERS提取与APGC-QTof分析相结合的⽅法使样品通量增加到

传统技术的15倍。Xevo G2-XS QToF提供了⼀个灵活的平台，⽀持APGC、ESI、APCI和UniSpray等⼊⼝选项

，使仪器在需要时能够执⾏其他分析。它可以在⾮靶向采集模式下运⾏，满⾜⼆恶英监管⽅法EPA1613的检测限

要求，还可以提供额外的分析信息，例如⾮⽬标分析物的元素组成，这是经典和通⽤样品前处理⽅法都可能遇到

的物质。
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特⾊产品

沃特世⼤⽓压⽓相⾊谱(APGC) <https://www.waters.com/10100362>
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Xevo G2-XS QTof四极杆⻜⾏时间质谱仪 <https://www.waters.com/134798222>

MassLynx MS软件 <https://www.waters.com/513662>
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